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• Abstract J 

EP-656346 A Betaine concentrates comprise: (a) 30-50 wt.% of a betaine of formula (I), where R3 = the alkyl residue of a fatty acid, opt. contg. 
multiple bonds and/or OH gps.; R4 and R5 = 1 -4C alkyl; m = 1 -3; and y = 1-3; (b) 0.5-5 wt.% of at least one quat ammonium cpd. of formula (II), 
where R = CH3- or -CH2COO-K+; K-f = ammonium or alkali metal cation; and Rl = -N(R)2 with R = -CH2COO-K+, OH with R = CH3 and m - 2, - 
NHCO-(CHR2)x-CH3 with R2 = H or one or more 1-3C alkyl and/or OH gps. statistically distributed over the chain and x = 0-8, -NHCO-(CHR2)y- 
CONH- with R2 = H or one or more 1 -3C alkyl and/or OH gps. statistically distributed over the chain and with a = 2 and y = 0-8; (c) 5-8 wt.% NaCl; 
and (d) water to 100%. , ^ , 

Also claimed are (l)prepn. of flowable aq. betaine concentrates by quatemising cpds. contg. tert. amine N with halocarboxylic acids, where at least one 
cpd. (II) is added to the reaction mixt. before or during the quatemisation reaction; and (2) a betaine concentrate contg. 30-50 wt.% of a cpd. (I) where 
R3 = a coco fatty acid residue. _ ^ .^^^^ . j -> 

Pref. the concentrates contain 2-4 wt.% of (I) where (a) Rl = N(R)2, R = CH2COO-K+ and m = 3, (b) Rl = NHCOMe, R = CH2C00-K:+ and m = 3, or 
(c) Rl = NHC0(CH2)4C0NH and m = 3. 

USE - The concentrates are useful for prodn. of hair and body cleansing compsns. e.g. shampoo and shower gels. 

ADVANTAGE - Addn. of (II) provides clear, pumpable, biodegradable, water-dilutable concentrates without the need for organic solvents (cf. 
DE36 13944). (Dwg.0/0) 
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Die Erf indung betrlfft ein Verfahren zur Herstellung hochkonzentrierter f lieRfflhiger wdssriger LOsungen von Betai- 
nen. welche Feststoffgehalte von mehr als 40 Gew.-%. vorzugsweise mehr ais 50 Qew.-%, enthalten. 

Betaine haben sich In den letzten Jahren in der kosmetischen Industrie als fester Bestandteil von Rezepturen, ins- 
besonderefOrdie Haar- und KOrperreinigung, etaWiert. Sie haben die Fahigl^eit, einen dichten und sahnigen Schaum 
auszubilden. welcher auch in Gegenwart anderer Tenside. Seifen und Additive uber einen langen Zeitraum stabil bleibt. 
verbunden mit anerkannt guten Relnlgungseigenschaften ohne Irgendwelche irrltlerenden Nebenwirkungen selbst fQr 
empf Indliche Haut. 

Die Herstellung von Betalnen wird in der einschiagigen Patent- und Fachllteratur ausfOhrlich beschrieben (US-PS 
3 225 074). Im allgemeinen werden dabei tertiare Aminstickstoffatome enthaltende Verbindungen mit co-Halogencar- 
bonsauren Oder deren Saize in wfissrigen oder wasserhaltigen Medien umgesetzt. Als tertiare Aminstickstoffatome ent- 
haltende Verbindungen werden Insbesondere Fetlsaureamide der allgemeinen Formel (II) 

R3-CONH-(CH2)m-NR^R5 (II) 

eingesetzt. worin R^ der Alkylrest einer Fettsaure. welcher gegebenenfallsverzweigt, gegebenenfalls Mehrfachblndun- 
gen, gegebenenfalls Hydroxylgruppen enthalten kann. R^ und R^ glelch oder verschiedenen Alkylreste mit 1 - 4 C-Ato- 
men bedeuten und m = 1 - 3 sein kann. 

Der Alkylrest R^ kann sich hierbei von den natOrlichen oder synthetlschen Fettsauren mit 6 - 20 C-Atomen, vor- 
zugsweise von den naturlichen pflanzlichen oder tierischen Fettsauren mit 8 - 18 C-Atomen ableiten sowie deren riatur- 
lich vorkommenden speziell eingestellten Mischungen miteinander oder untereinander. 

Ais Fettsauren kommen belspielsweise Capronsaure. Caprylsaure. CaprinsSure, LaurinsSure. Palmitinsaure Stea- 
rinsaure, Linolsaure. Linolensaure, Ricinolsaure in Betracht. 

Bevorzugt werden die natOrlich vorkommenden Fettsauremischungen mit einer Ketteniange von 8 - 18 C-Atomen 
wie Kokosfettsaure oder Palmkernfettsdure. welche gegebenenfells durch geeignete Hydrlerungsmethoden gehartet 
werden kOnnen. ^ 

Mit diesen Fettsauren bzw. Fettsauremischungen wird durch Qbliche Kbndensationsreaktion bei 140 - 200 »C mit 
Aminen der allgemeinen Formel (III) 



H2N-(CH2)^-NR4r5 (,„) 

- in welcher R^ und R^ und m die in der Formel (II) genannte Bedeutung haben - zu den Fetlsaureamiden mit tertiaren 
Stickstoffatomen der allgemeinen Formel (II) umgesetzt. 

Die anschlieBende Quaternierungsreaktion zu Belainen der Formel (IV) 

R3-CONH-(CH2)^-N^R^R5{CH2)yCOO- (IV) 

worin r3 r\ r5 und m die glelche Bedeutung wie in den FormeIn (II) und (III) haben und y « 1 . 2, 3 sein kann kann 
nach den literaturbekannten Verfahren durchgefuhrt werden. 

Dem Fettsaureamid der Formel (II) werden dabei in der Regel in wassrigem Medium oo-Halogenalkylcarbonsauren 
vorzugsweise das Natriumsalz der Chloressigsaure. zugesetzt und be! einer mehrstundigen Reaktion bei ca 80-100 
y die Quatemierung vollzogen. Je nach eingesetzter Fettsaure bzw. Fettsauremischung muB zum Erhaltder RQhrfa- 
higkeit bei fortschreitender Reaktion eine Mindestmenge an Wasser vorhanden sein. Die handelsQbliche Konzentration 
an Betaingehalt der auf diese Weise hergestellten LOsungen liegt daher bei etwa 30 Gew.-% oder darunter. 

Zur Einsparung von Lagerungs- und Transportkosten sowie aus fbrmulierungstechnischen GrOnden bei der Wei- 
terverarbeitung war aber in vielen Fallen eine hOhere Konzentration dringend enwOnscht. 

in der Vergangenheit sind daher eine Reihe von Verfahren vorgeschlagen worden. welche dieses Problem losen 
sollten. So ist aus der DE-PS 3 61 3 944 ein Verfahren bekannt. bei dem die Quatemierung in einem organischen pola- 
ren LOsungsmittel mit einem Wasseranteil von 20 Qew.-% durchgefOhrt und danach das LOsungsmitlel ganz oder teil- 
weise destillativ entfernt und dann wieder mit einem anwendungstechnisch brauchbaren LOsungsmittel auf die 
gewQnschte Konzentration eingestellt wird. 

Abgesehen davon, daB das Verfahren technisch aufwendig und kostenintensiv ist. sind organische LOsungsmittel 
bei der Weiterverarbeitung In kosmetischen Rezepturen vielfach unenwOnscht. 

Das Verfahren gemaB DE-PS 3 726 322 kommt zwar ohne organische LOsungsmittel aus. jedoch muB die fur die 
Quaternierungsreaktion eribrderliche Wassermenge durch Destination wieder aus dem Reaktionsprodukl entfernt wer- 
den. wobei vor oder nach der Einstellung auf die gewQnschte Konzentration der pH-Wert der LOsung durch relativ hohe 
Sauremengen auf hautuntypische Werte von 1 - 4,5 eingestellt werden muB. 

GemaB EP-A-O 353 580 werden dem Reaklionsgemisch aus Fettsaureamid und Halogenalkylcarbonsaure vor 
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Oder wdhrend der Quaternierungsreaktion oder der erhaltenen LOsung des Betains nichtionogene. wassertOsiiche Ten- 
skje in solchen Mengen zugesetzt daS die fertige LOsung 3 - 20 Gew.-% wasserlOsllche TenskJe errthalt. 

Als nichtionogene Tenside werden Polyoxyethylenether eingesetzt. welche fOr eine ausrechende WasserlOslichkeit 
10 - 250 Oxyethyleneinheiten enthalten mOssen. 
5 Polyoxyethylenether mit hOheren Anteilen an Oxyethyleneinheiten haben sich hinsichtiich ihrer btologischen 

Abbaubarkeit aber als nicht unproblematisch enviesen. 

Es bestand daher weiterhin ein Bedarf an hochkonzentrierten. flieO- und pumpffthigen, wdssrigen LOsungen von 
Betainen. welche frei von niedrigen Alkoholen wie Methanol, Ethanol. Propanol Oder Isopropanot sind. 

Uberraschenderweise wurde nun gefunden, daB man f lieB- und punpfahige 30 bis 50 Gew.-prozentige LOsungen 
10 von Betainen aus dem ReaWionsgeniisch aus Fettsaureamid und (D-Halogena!ky!cartx)nsaure herstellen kann, insbe- 
sondere wenn man dem Fettsflureamid der allgemeinen Forme! (II) und dem Natriumsalz der Chloressigsflure vor oder 
wahrend der Quaternierungsreaktion 0.5 - 5 Gew.-%. vorzugsweise 2 - 4 Gew.-%, bezogen aut die Gesamtmischung. 
Vert>indungen der allgemeinen Fbrmel (1) 
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worin R = CH3-. -CHgCOO' K*. mit K* = Ammonium oder Alkalimetallkation; = -N(R)2 mit R = -CH2COO' K+; R^ = 
OH mit R = CH3 und m = 2; R^ = -NHCO-(CHR2)x-CH3 mit R^ = H oder ein oder mehrere statistisch Ober die Kette ver- 
30 teilte Cr bis Ca-Alkylgruppen und/oder OH-Gruppen und x = 0 bis 8, vorzugsweise 0 bis 3: R^ = -NHCO-(CHR^)y- 
CONH- mit r2 = H oder ein oder mehrere statistisch uber die Kette verteitte Cr bis Ga-Alkylgruppen und mit a = 2 und 
y » 0 bis 8. vorzugsweise 2 bis 6. zusetzt. Die Mischung enthait weiterhin 5 - 8 Gew.-% Natriumchlorid und ad 100 Gew.- 
% Wasser. 

Die erf indungsgema3en Verbindungen der allgemeinen Fbrmel I sind herstellbar durch Umsetzung von Monocar- 
35 bonsauren oder deren Derivate Formal V 

CH3-(CHR2)^-C00R® (V) 
und/oder Dicart>onsduren oder deren Derivate der allgemeinen Formel VI 

40 

r600C-{CHR2)^-C00R^ (VI) 

worin R^ = H Oder ein oder mehrere statistisch uber die Kette verteilte Or bis Cs-AIkylgruppen und/oder OH-Gnippen. 
R^. R^ unabhangig voneinander H oder kurzkettige Alkylreste mit vorzugsweise 1 bis 3 C-Atomen, x = 0 bis 8. vorzugs- 
45 weise 0 bis 1 . und y » 0 bis 8. vorzugsweise 2 bis 6. sind. mit Aminen der allgemeinen Fbrmel VII 

CH3 

R8(CH2)m-N (VII) 
so ^ \ 

CH3 



worin m = 1 t)is 3 und R® eine primare oder sekundare Aminogruppe Oder eine Hydroxylgruppe ist und weitere Quater- 
nierung mit c»-Halogenalkylcart>onsauren, vorzugsweise dem Natriumsalz der Chioressigsaure nach an sich bekannten 
Verfahren durch mehrstOndlge Reaklion in wassrigem Medium bei ca. 80 - 100 

Als Monocartx>nsauren oder DIcartionsauren werden erfindungsgemaB die Verbindungen der jeweiligen homolo- 
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gen Reihen eingesetzt, welche gegebenenfalls AlkyI- und/oder OH-Substituenten enthalten kOnnen, wie Essigsflure, 
Propionsaure. Buttersauren. ValeriansSuren. CapronsSuren, Caprylsauren. CaprlnsSuren, MilchsSure, p-Hydroxy-pro- 
pionsdure, yHydroxyvaleriansaure, Oxalsdure. Malonsdure, Bernsteinsdure. Glutarsdure, Adipinsdure, Pimelinsdure, 
Suberinsdure, Azelainsfiure. Sebazinsflure. Apfelsdure, Tartronsfiure, Weinsdure. 

Diese Sauren kOnnen in Mischung sowohl miteinander als auch untereinander Oder in Form ihrer Ester wie insbe- 
sondere ihrer Methylester oder Ethylester eingesetzt werden. 

Die erfindungsgema3en Verbindungen der allgemeinen Formel (I) sind herstelibar durch Quaternierungsreaktion 
der Verbindungen der Formel (VII) durch mehrstOndlge Umsetzung in wassrigem Medium bei 80-100 ""C nach an sich 
bekannten Verfahren mit a>-Halogenalkylcarbonsauren, vorzugsweise dem Natriumsalz der Chloressigsaure oder kurz- 
kettige Dialkylphosphate, Dialkylsulfate. Halogenkohlenwasserstoffe wie insbesondere Dimethylsulfat. Diethylsulfat, 
Dimethyiphosphat. Diethylphosphat. Methylchlorid. 

Ohne weitere Aufkonzentrierungsarbeiten, allein durch entsprechende Bemessung des Wasseranteils bei der 
Quaternierungsreaktion, werden wassrige LOsungen von Betainen erhalten, welche auch ohne MItvenArendung von 
kurzkettigen. monofunktionellen Alkoholen ohne weiteres f liefB- und pumpfahig sind. 

Bererts mit Anteilen von ^ Gew.-% an Verbindungen der allgemeinen Formel (I) konnen flieB- und punnpfahige 
Mischungen erhalten werden. welche Betaine auf Basis der Fettsaureamide der Formel (II) in Mengen von >30, teil- 
weise >50 Gew.-%, bezogen auf Trockensubstanz. enthalten. 

Da der Zusatz dieser Verbindungen bei der werleren Verarberlung zur Herstellung von Haar- und KOrperreinigungs- 
mltteln nicht stOrt. sle toxikDiogisch unbedenklich sind und biologisch problemlos abgebaut werden, kOnnen, falls im 
Einzelfalle gewQnscht, auch hOhere Anteile mitvenwendet werden. 

Der verfahrensbedingte Anteil an NaCI in der BetainlOsung kann in der Regel in der LOsung verbleiben, da zur Vis- 
kositatseinsteiiung von Shampoos oder Duschgelen der Zusatz von Elektrolytsalzen gangige Praxis 1st. 

Die erfindungsgemdB hergestellten hochkonzentrierten Betainldsungen sind Qber einen relativ weiten Temperatur- 
bereich stabile homogene und Ware Mischungen, welche sich for die weitere Verarbeitung komplikationslos auf die 
gewunschte Anwendungskonzentration verdunnen und compoundieren lessen. 

Analvsenmethoden 

Trockensubstanz: 

Die Trockensubstanz wird durch Trocknen des Materials bei 105 •'C bis zur Gewichtskonstanz bestimmt. Diese 
Werte werden bestimmt nach den Einheitsmethoden der Deutschen Gesellschafl fQr Fettchemie (DGF): B-ll. 

Saurezahl fSZ): 

Die Saurezahl ist ein MaB fur die in Fetten und technischen Fettsauren enthaltenen freien Sauren. Sie gibt die 
Anzahl Milligramm KaliumhydroxW an, die notwendig ist. um 1 Gramm Substanz oder technische Fettsauren zu neutra- 
llsieren (mg KOH/g). Diese Werte werden bestimmt nach den Einheitsmethoden der Deutschen Gesellschaft fOr Fett- 
chemie (DGF): D-IV 2a. 

Egtgrzahl fEZ): 

Die Eslerzahl ist ein MaB fOr die in Fetten und technischen Fettsauren enthaltenen Ester. Sie gibt die Anzahl Milli- 
gramm Kaliumhydroxid an, die notwendig ist, um 1 Gramm Substanz oder technische Fettsauren zu verseifen (mg 
KOH/g). Diese Werte werden bestimmt nach den Einheitsmethoden der Deutschen Gesellschaft fur Fettchemie (DGF)- 
C-V4. 

Gesamtemln zahl (GAZ^. Tertiaraminzahl (TAZ) ! 

Die Gesamtaminzahl gibt die Anzahl Milligramm Kaliumhydroxid an, die der Gesamtbasizitat von 1 Gramm der 
Aminverbindung aquivalent sind (mg KOH/g). 

Die Tertiaraminzahl gibt die Anzahl Milligramm Kaliumhydroxid an, die der Tertiaraminbasizitat von 1 Gramm der 
Aminverbindung aquivalent sind (mg KOH/g). 

Die Werte werden bestimmt nach American Oil Chemists Society (A.O.C.S.) Official Method Tf 2a-64. 

Natriiimphipri<J; 

Der Gehalt an Natriumchlorid wird potentiometrisch gegen eine Silbernltrat-MaBIOsung ermittelt. Ms Elektrode wird 
eine kombinierte Silberchlorld-Eleklrode venwendet. Die Werte werden bestimmt nach den Einheitsmettioden der Deut- 
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schen GesellschaW for Fettchemie (DGF): H-lll 9. 

5 Beisoiel 1: 

Herstellung des Aminamids: 

98 0 ka oehartetes KbkosOl werelen in einem Reaktor mit RQhrer. Thermometer und 
triertSsrtJlSMrS 56.8 kg Dimethylarrtriopropytemin versetzt und auf 150 - 160 -C en^armt und unter ROckfluB 
SJlSe^gur^ der^Amidierung (EsterzaW <10 mg KOH/g) wird der AminOberschuS be. d'^fe^T^P^^^*" 
fr^Xum LxlestillieS. Die Destination ist vollsttrKJig. wer« die Differenz f^^;^'^^'^ "^J^SJ^ 
gefi^ als 3 mg KOH/g ist. Das erhaltene Aminamid hat eine GAZ von 170.6 mg KDH/g. eine TAZ von 168.6 mg 
und eine Esterzahl von 2.8 mg KOtVg. 

97 3 a MonocMoressigsaure werden unter KOhiung in einem 1 I Kolben mit RQhrer. Innenthermometer und pH- 
EleSe n!Sffl STverdOnnt und mit 82 g Natriumhydroxid-Lftsung (50 %) -^'^^'^^^^'^^^^^'^'^^^^ 
uSSZn wird die Natriumchlomcetat-Mischung mit 20.9 9 CholinchlorW ver^ und a.^ 7^^^^ DaSi vS^der pS 
Zusatz von 320 g des Aminamids aus Beispiel 1 wird das Reaktionsgemisch bei 80 - 90 °C geailirt. Dabe. 
Wert «^lLhen 8 und 8,5 gehalten. Hierzu wenlen insgesamt weitere 7.7 g NatriumhjjdroxKl (als 50 pr<«enbge Lteung^ 
benoS Nach ca. 8 h Reaktionszeit ist die Alkylierung beendet. Man laot die Betain^ischung auf 50 -C abkuhlen und 
stelltdenDH-Wertmit7,5g50prozentigerCitronensaure-U>sungauf5.3ein. . . 

DaTEndpVSikt ist eine wL ROs^gkeit mit einer 
45.6 % und einem Natriumchlorid-Gehalt von 6.8 %• 

Beispiel 3: 

97 3 g Monochloressigsaure werden unter KOhiung in einem 1 1 Kolben mit ROhrer. ^'^^^'^^["^"^'^Ji^-^ 
ElelSe mit 510 g Wasser veidOnnt und mit 82 g Natriumhydroxid-Lflsung (50 %) >~'«<''7 
NeSaHKition wird die Natriumchloracetat-Mischung mit 26.2 g Cholinchlorid versetzt und auf 70 - 80 'C erhMMaO^ 
zSJb loSoTdi Aminamids aus Beispiel 1 wird das Reaktionsgemis* bei 80 - 90 '''.^f;^'^^^;^^, 
Wert zwischen 8 und 8,5 gehalten. Hierzu werden insgesamt weitere 2.3 g Natnumhydroxid (als ^'f^'^^^^ 
bSoST. Nach ca. 8 h Reaktionszeit ist die Alkylierung beendet. Man laBt die Betain-Mischung auf 50 -C abkuhlen und 
stelHdenDH-Wertmit5,6a50prozentigerCrtronensaure-l-0sungauf5,4ein. -,a^„Hv-,„. 

DaTEn*rSukt ist eine M^e FlO^gkeit mit einer Viskositat von 90 mPas bei 20 -C. e.nem Trockenruckstand von 
45,6 % und einem Natriumchlorid-Qehalt von 6.8 %. 

Beispiel 4: 

180 2 a (3 mol) Essigsaure und 400 g (3.9 rrrol) Dimethylaminopropylamin werden in einem 2 ' D'^^^alsJ?"^" 
ROhr^^ROd?iuSNe?und Inertgaszufuhfung unter Stickstoffatmosphare auf 160 -C 

Amid^na (Saurezahl <30 mg KOH/g) wird der AminOberschuB bei dieser Temperatur im Vakuum abdestilliert Dm 
Sl^e^liS^S tetline GAZ voS 378 mg KOH/ft. eine TAZ von 366 mg KOH/g und eine Saurezahl von 3.1 mg 
KOH/g. 

Beispiel S: 

98 g Monochloressigsaure werden unter KOhiung in einem 1 1 Kolben mit RQhrer. [""«"*«^'~"^^""^ P"'!!?' 
trode mrt 204Twasser verdOnnt und mit 83 g Natriumhydroxid-Lflsung (50 %) vorsichftg 'l^^^^". 
u?4tion wird die Natriumchloracetat-Mischung auf 70 - 80 -C erhitzt. Nach Zusate von ^^Jj^'^^^i 
SnSSs^l aispiel 4 wird das Reaktionsgemisch bei 80 - 90 »C geruhrt. Dabe. w.rd der PH^^^ ?" » ^ 
»T Hi««7werden Insaesamt weitere 5 g Natriumhydroxid (als 50prozentige LOsung) benOtigt. Nach ca. 8 h 

L\lSS«^SSe"Cieru:g''^^ Betain^^^ischung auf 50 «C abkohlen und stellt den pH-Wert m.t 

7 g 50 prozentiger Citronensaure-LOsung auf 5,5 em, .^^^^c. 
Die so ertialtene Essigsaurebetain-Uteung hat einen TrockenrQckstand von 50.3 %. 
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97.3 g Monochloresslgsaure werden unter KOhlung in einem 1 I Kbiben mit RQhrer. Innenthermometer und pH- 
Elektrode mit 497 g Wasser verdOnnt und mit 82 g NatrlumhydroxId-LOsung (50 %) vorslchtig neutralisiert. Nach der 
Neutralisation wind die Natriumchloracetat-Mlschung mit 31 ,4 g Essigsaurebetain aus Beispiel 5 versetzt und auf 70 - 
80 '^C erhitzt. Nach Zusatz von 320 g des Aminamids aus Beispiel 1 wird das Reaktionsgemlsch bei 80 - 90 °C geruhrt 
Dabei wird der pH-Wert zwischen 8 und 8.5 gehalten. Hierzu werden insgesamt weitere 5.3 g Natriumhydroxid (als 
50prozentige LOsung) benOtigt. Nach ca. 8 h Reaklionszeit Istdie Alkylierung beendet. Man IdBtdie Betain-Mischung 
auf 50 »C abkuhlen und stellt den pH-Wert mit 7,1 g 50prozentiger Citronensaure-LOsung auf 5.3 ein. 

Das Endprodukt ist eine Mare ROssigkeit mit einer Viskosltat von 128 rnPas bei 20 «C. einem TrockenrOckstand von 
45.1 % und einem Natrlumchlorid-Gehalt von 6,2 %. 

Beispiel 7: 

104.5 g Monochlorossigsfture werden unter KOhlung in einem 1 I Kolben mit RQhrer. Innenthermometer und pH- 
Elektrode mit 505 g Wasser verdunnt und mit 87 g Natriumhydroxid-LOsung (50 %) vorsichtig neutralisiert Nach der 
Neutralisation wird die Natriumchloracetat-Mischung mit 11 g EsslgsSure-Aminamid aus Beispiel 4 versetzt und auf 70 
• 80 ^'C erhitzt. Nach Zusatz von 320 g des Aminamids aus Beispiel 1 wird das Reaktionsgemlsch bei 80 - 90 'C gerOhrt 
Dabei wird der pH-Wert zwischen 8 und 8.5 gehalten. Hierzu werden insgesamt weitere 8.1 g Natriumhydroxid (als 
50prozentige Uteung) benOtlgt. Nach ca. 8 h Reaktionszeit ist die Alkylierung beendet. Man \m die Betain-Mischung 
auf 50 *»C abkuhlen und stellt den pH-Wert mit 6,0 g 50prozentiger Citronensaure-LOsung auf 5.3 ein. 

Das Endprodukt ist eine Ware ROssigkeit mit einer Viskositat von 1 56 mPas bei 20 «C, einem TrockenrOckstand von 
44.6 % und einem Natriumchlorid-Gehalt von 6.35 %. 

Beispiel 8: 

177 g (1.5 mol) Bernsteinsaure und 400 g (3.9 mol) Dimethylaminopropylamin werden in einem 2 1 Dreihalskolben 
mit RQhrer. RuckfluBkuhler und Inertgaszufuhrung unter Stickstoffatmosphare auf 160 erhitzt. Nach Beendigung der 
Amidierung (Saurezahl <30 mg KOH/g) wird der AminQberschuB bei dieser Temperatur im Vakuum abdestilliert Das 
erhaltene Aminamid hat eine QAZ von 385 mg KOH/g, eine TAZ von 379 mg KOH/g und eine Saurezahl von 6,7 mg 
KOH/g. ' 



98 g Monochloressigsaure werden unter KOhlung in einem 1 1 Kbiben mit ROhrer. Innenthermometer und pH-Elek- 
trode mit 205 g Vtesser verdOnnt und mit 82 g Natriumhydroxid-LOsung (50 %) vorsichtig neutralisiert Nach der Neu- 
tralisation wird die Natriumchloracetat-Mischung auf 70 - 80 "C erhitzt. Nach Zusatz von 145 g des Bernsteinsdure- 
Aminamids aus Beispiel 8 wird das Reaktionsgemlsch bei 80 - 90 "C gerOhrt. Dabei wild der pH-Wert zwischen 8 und 
8,5 gehalten. Hierzu werden insgesamt weitere 23 g Natriumhydroxid (als 50prozentige Lflsung) bendtigt Nach ca 8 
h Reaktionszeit ist die Alkylierung beendet. Man laBt die Betain-Mischung auf 50 'C abkOhlen und stellt den pH-Wert 
nut 7.5 g 50prozentiger Citronensflure-Usung auf 5,6 ein. Die so erhaltene Bernsteinsflurebetain-LOsuna hat einen 
TrockenrOckstand von 50.1%. * ■« wnen 

Beispiel 10: 

97.3 g Monochloressigsaure werden unter KOhlung in einem 1 I Kolben mit ROhrer. Innenthermometer und pH- 
Elektrode mit 500 g Wasser verdOnnt und mft 82 g Natriumhydroxid-UJsung (50 %) vorsichtig neutralisiert Nach der 
Neutralisation wird die Natriumchloracetat-Mischung mit 23,8 g Bernsteinsdure-Betain aus Beispiel 9 versetzt und auf 
70 - 80 "C erhitzt. Nach Zusatz von 320 g des Aminamids aus Beispiel 1 wild das Reakttonsgemisch bei 80 - 90 -C 
gerOhrt. Dabei wird der pH-Wert zwischen 8 und 8.5 gehalten. Hierzu werden insgesamt weitere 6.7 g Natriumhydroxid 
als SOprozentige LOsung) benOtgt. Nach ca. 8 h Reaktionszeit ist die Alkylierung beendet. Man \m die Betain- 
Mischung auf 50 'C abkOhlen und stellt den pH-Wert mit 7,5 g 50prozentiger Citronensflure-LOsung auf 5 5 ein 

, «f ^ Endprodukt ist eine Ware FlOssigkeit mit einer Viskositat von 112 mPas bei 20 "C. einem TrockenrOckstand von 
44.7 % und einem Natriumchlorid-Gehalt von 6.2 %. 

Beisael 11: 

120^g Monochloressigsaure-LOsung (80 %) werden unter KOhlung in einem 1 I Kolben mit ROhrer. Innenthermo- 
meter und pH-Elektrode mit 81 g Natriumhydroxid-LOsung (50 %) vorsichtig neutralisiert. Nach der Neutralisation wild 
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Qehaltvon11.45 %. 

Neutralisation wird die Natriumchloracetat-M.schung m.t 17 8 » Jfif^^J^S^h ^?M^"c gerOhrt. Dabel 
arhitzt Nach Zusatz von 320 g des Aminamids aus Beispiel 1 vwrd das ReaWionsgeiwscn toi ou ^ » ^ ,^ 

44,0 % und einem Natriumchlorid-Gehalt von 6,1 %. 
20 PatentansprOche 

1. Hochkonzentrierte Betaine. enthaltend 30 - 50 Gev...% einer Verblndung der allgemeinen Forme! (IV) 
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R3.CONH-(CH2)m-N*R^R^CH2)yCOO- 



(IV) 
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(I) 
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mit R = CHr. -CHaCXX)- K^ mit K* = Ammonium Oder AlKalimetallkation. a = 1-2. m = 1-3. 
r1 ^ .N(R)2 mit R = -CHgCOO" K*. 

% : °:HS-(CHRtCr^t% = H Oder ein Oder mehrere s.atist«ch Ober die Kette vertei.te C. bis C3- AiM- 

gruppen und mit a = 2 und y = 0 bis 8. 

5 - 8 Gew.-% Natriunwhiorid und ad 100 Qew.-% VWteser. 

2 Hochtonze,itrierteBetaineflen«BAnspruch1.enthaKend2bis4Gew.-%derVe*i^^^ 
(1) m» = -N(CH2COO- K*)2. R = -CHaCOO" K* und m = 3. 

3 Hochkonze,nrierteBetainegema8An6pruch1.enthanend2bls4Gew.-%derVe*indun9der^^^^^^^ 
(I) mit Ri = -NHOD-CHa und R = -CHaCOQ- K+ und m = 3. 

4 HochKonzentrierteBetalnegema8Anspruchl.en.haKend2bls4Gew.-%derVerbindungder^^^^ 
(I) mit R^ = -NHCO-(CH2)4-CONH- und m = 3. 
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Verfahren zur Herste lung hochtonzentrierter flieSfflhiger wtesriger Lflsungen von Betainen durch Quaternierung 
Zr^^.TT^'^'Z'*^^':!^'" Vertjindungen mit Halogencartxjnsfluren. dadurch gekennzeichnet daB 
der Reakhonsmisdiung vor oder wShrend der Quatenierungsreaktion mindestene eine der Verbindungen der all- 
gemeinen Formel (I) zugesetzl wird. ■""■■aoi uei an 

6. ^ochtonzentrierte Betaine gemaB Anspruch 1 , enthaltend 30 bis 50 Gew..% einer Verbindung der allgemeinen 
Formel (IV) dadurch gekennzelchnet. daB der Rest der Kbtosfettsflure 1st. aiigemeinen 

Claims 

1. Highly concentrated betaines comprising from 30 to 50 % by weight of a compound of the general fomiula (IV) 

R'-CONH.(CH2)„.N*R4R5(CH2)yCOO- (IV). 

wherein Fl^ is the alkyi radical of a tetty acid, which radical is optionally branched, may optionally contain mutole 
bonds and may optionally contain hydroxyl groups, R^ and R^ are identical or differem aS^ r^LrS^irw 
cartx,n atoms andmmaybe 1 -3. from 0.5 to 5% by weigW of m least one compound of Xe general SJl^ 



9^3 



•(CHp— N R 



CH, 



(I), 



a 



where R = CH3-, -CHaCOO- where IC is ammonium or an alkali metal cation, a = 1 • 2. m - 1 • 3 
R " -N(R)2 where R = -CHgCOO- K*. ' 
R^ = OH where R = CH3 and m = 2, 

Led'o2?;£T^^^^^^^^^^ 

^x?aS??r^^^^^^ 

from 5 to 8 % by weight of sodium chloride and sufficient water to make up to 100 % by weight. 

" e2S:,:7re'??':^^^^^^ 

5. Process for the production of highly concentrated flowaWe aqueous solutions of betaines by quaternisation of com 
r'S,nSE"LlJr .'""T^^^" "^"^ halocarboKylic adds, characterised i?tKj "nHtoTe 
reacbon mixture. befbreordunngthequatemisatonreactton.atleast one of the compoundsoftt^^ 

6. Highly concentrated betaines according to daim 1. comprising from 30 to 50 % by weight of a comoound of fho 
general formula (IV). characterised in that R^ is the >«dk»l of «)oonut Ibtty add ^ 

Revendicatlons 

1 . BdtaTnes trds concentr6es. contenant 
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30 it 50 % d'un compost de formule g^n^le (IV) 

R3-CONH-(CH2)„-N*R*R5(CH2)yCOO- ('V) 

dans laquelle reprfeente le reste alkyle d'un adde gras fevertueHement ramlfi6. qui 
lementdes liaisons multiples et 6ventuellement des groupes hydroxyle. R* et ""/^P'^rr^t^^j'J^ 
identiques ou diff6rents de 1 4 atomes de cart»ne et m peut «re oompns entre 1 et 3. 0.5 ft 5 % en masse 
d'au moins un compos6 de formule g6n^e (I) 
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CH3 

CH3 



— • a 



dans laquelle R - CH3-. -CHaCCX)- K+. K+ 6tant un cation ammonium ou un cation de m6tal alcalin; 
a= 1-2. 
m = 1-3. 

Ri = -N(R)2 avec R = -QHaCOO- K+. 

% I !iHCa(CHl5?CH3"'av^R2 = H ou un ou plusieurs groupes alkyle en C1-C3 et/ou groupes OH r6partisde 

rJtH?SSHXc5)?Jl"^ec R^^^^^^^^ un ou plusieurs groupes alkyle en C.-C3 r^rtis de mani^re ^«s- 
S,ueirSxlS!So^a = 2ety = 0i.8.5a8%enmas8edechlorurede sodium e^ 

% en masse. 

2. B6talnes tr6s concentr6es selon la re^endication 1. oontenant 2 6 4 % en masse du compos6de formule g6n6rale 
(I) dans laquelle « -NCCHzCCX)- K*)2. R = -CHaCXX)- K* et m = 3. 

3. B6taTnes tr6s concentr6es selon la revendication 1 . contenant 2 ^ 4 % en masse du compos6 de formule g6n6rale 
(I) dans laquelle R^ = -NHCO-CH3 et R = -CHgCOO" et m = 3. 

4. B6talnestr6sconcentr6es selon la revendlcation 1. contenant 2 6 4 % en masse du compost de formule g6n6rale 
(0 dans laquelle R^ = -NHCO-(CH2)4-CX)NH- et m = 3. 

s Proc6d6 de or^oaration de solutions aqueuses f luides tr^ concentr6es de WtaTnes par quaternisation de compo- 
sTSLna'^^^^^^ d'azote teLre avec des acides ^-'<>9^--*<>^'^"^^^^^^ 
aioute au melange r6actionnel. avant ou aprte la r6action de quatern.sat.on. au moms I un des compos6s de for 

mule g6n6rale (I). 

45 6. B6talnestr6sGoncentr6esselonlarevendication 1 . contenant 30 ^ 50 % en masse d'un compos6 de formule g6n6. 
rale (IV). caract6ris6es en ce que R^ est le reste de racide gras de coco. 
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